



















oil  absorption  index,  water  solubility  index,  color,  phenolic  compounds,  condensed  tannin 
compounds,  and  antioxidant  activity  of  pecan  nut  shell  extrudates.  Extrusion  variables  were 
adjusted using a response surface methodology. Extrusion, performed at 70 °C and 150 rpm, almost 
doubled  the  concentration of polyphenols  in  the non‐extruded  shell  and  significantly  increased 




















found  that  the  shell  infusion  could  be  an  economical  agent  in  the  prevention  of  liver  diseases 
associated with  ethanol  consumption  [6],  additionally  Reckziegel  et  al.  found  that  the  shell  tea 
prevents the anxiety caused by cigarette abstinence, acting as a natural anxiolytic [7]. On the other 





[9].  The  by‐products  of  nut  shells  are  composed  of  around  70–80%  fiber  that  is  predominantly 
insoluble  fiber:  lignin, cellulose, and hemicellulose  [10].  In addition,  they contain protein, various 
minerals, and also phenolic compounds and proanthocyanidins, including vanillic, caffeic, and gallic 
acids,  catechin,  and  tannic  acid, which  could  have  an  antioxidant  effect  on  human  and  animal 
organisms [11–13]. 
Extrusion cooking has been commonly used for the development of new products, including 
snacks,  breakfast  cereals,  and  pet  and  baby  foods.  It  is  a  technology  that  has  a  low  cost,  high 




in  the processing of by‐products derived  from  cereals,  fruits,  and vegetables  is of great  interest. 
Several studies have focused on increasing the antioxidant activity and the polyphenols compounds 
and soluble fiber using this technology in wastes like soybean residue [18], shrimp shell [19], orange 






employ  response  surface methodology  to  optimize  the  extrusion process  conditions  on  the  total 



















according  to  Cortés‐Ceballos  et  al.  [22] with  some  changes.  The  initial  section  comprised  only 
conveying elements, the second included both conveying and mixing elements, and the last one, the 
shear section contained conveying, one reverse element and transport elements. A TT‐137N water 
heater  (Tool‐temp,  Sulgen,  Switzerland)  controlled  the  temperature  at  the  final  section  of  the 
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1  2  2  33.25  150 
2  11  2  40  100 
3  4  2  40  200 
4  8  2  70  150 
5  10  2  70  88.75 
6  9  2  70  150 
7  7  2  70  211.25 
8  1  2  70  150 
9  3  2  100  100 
10  6  2  100  200 
11  5  2  106.75  150 
2.5. Techno‐Functional Characterization 
The moisture of the extrudates and control (non‐extruded shell) samples was determined by the 





C*  √𝑎∗ 𝑏∗ ,  (1) 
ℎ °  tan 1 𝑏∗ /𝑎∗ . (2) 
The water absorption index (WAI) was determined according to the method described by Ruiz‐
Gutiérrez  et  al.  [24].  The  extruded  shell  or  the  control  (non‐extruded  shell)  (2.5  ±  0.05  g) was 




















The vanillin assay method, according  to Flores‐Córdova et al.  [26], was  followed with  some 
modifications to quantify the CTC. Hereby, 50 μL of the shell extract (1:20 (w/v) in ethanol‐water at 












microplate  reader  spectrophotometer  Fluostar  Omega  (Paris,  France)  at  37  C.  The  inhibition 
percentage of radical scavenging activity of each treatment was calculated by the following equation 
(Equation (3)). 
% 𝑖𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑡𝑖𝑜𝑛 𝑜𝑓 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑙𝑒


















The  phenolic  compounds  in  control  and  optimized  treatment  were  identified  and  quantified 





280, and 320  (obtained  from an  sample  scanning). Chromatographic  separations were performed 
using a mixed mobile phase composed of  (A): water acidified  (pH = 2) with  formic acid and  (B): 




















IVDP%  65.66  18.10 ΔpH10min.  (4) 











𝑌 𝛽  ∑ 𝛽 𝑋  ∑ 𝛽 𝑋   ∑ 𝛽 𝑋 𝑋 ,  (5) 
where  𝛽   is  the  model  constant  coefficient,  𝛽   is  the  linear  coefficients,  𝛽   is  the  quadratic 









moisture content could be explained by  the effect of  the  temperature and  the speed screw on  the 
material structure. In a study presented by Borchani et al. it has been found that in a by‐product from 
dates with  the  incorporation of a  temperature  treatment,  the dry matter  increased as well as  the 











specific area  to  increase.  Jan et al. and Zheng and Rehmann support  the results with  the  thermal 





According  to  the  results,  the  extrusion  conditions  evaluated  had  an  important  effect  on  color 
parameters. Significant difference was detected when comparing the L* value of the control (non‐
extruded)  and  all  the  extrusion  treatments, within  the  range of  10.92–23.37,  respectively. Similar 
results were obtained with carrot pomace‐based extrudates, where the increase of the L value was 




a*  (6.51) and b*  (7.88) values were revealed  for  the control.  Increase of red‐green and yellow‐blue 
could be related to the varied structure due to higher extruder temperature. A maximum change was 
produced at a screw speed of 150 and  temperature of 106.75  °C on  red‐green and yellow‐blue  in 
comparison with the control: a* (10.58–6.51) and b* (14.63–7.88). Likewise, relating the chroma and 




The  values  of  the  extrudates  samples  (L*,  C*,  ℎ∘)  may  be  affected  by  the  destruction  of 
thermosensitive pigments. Jan et al. [34,37] observed similar results in agro‐industrial wastes, and the 
authors  found  that  the extruder variables had an effect on  the color. Thermal processing of  food 
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Table 2. Moisture, color, and techno‐functional properties of pecan nut shell without extrusion and extruded at different temperatures (33.25, 40, 70, 100, or 106.5 °C) and 
velocities (88.75, 100, 150, 200, and 211.25 rpm). 
Treatment  Moisture (%)  WAI (g)  OAI (g)  WSI (%)  L*  a*  b*  C* (Chroma)  ℎ∘ (Hue Angle) 
Control    5.97 ± 0.06 a  1.96 ± 0.03 c  2.40 ± 0.02 cde  3.00 ± 0.14 f  10.92 ± 0.68 g  6.51 ± 0.42 f  7.88 ± 0.75 g  10.23 ± 0.47 f  50.39 ± 0.00 b 
T1 (33.25 °C, 150 rpm)  4.74 ± 0.09 bc  2.88 ± 0.10 abc  2.29 ± 0.01 e  3.70 ± 0.03 de  14.83 ± 0.05 f  8.81 ± 0.22 de  11.93 ± 0.07 f  14.83 ± 0.06 de  53.60 ± 0.68 a 
T2 (40 °C, 100 rpm)  4.21 ± 0.04 d  3.33 ± 0.10 ab  3.02 ± 0.01 a  3.44 ± 0.01 e  14.40 ± 0.09 f  9.95 ± 0.01 b  13.73 ± 0.15 b  16.96 ± 0.00 b  54.10 ± 0.05 a 
T3 (40 °C, 200 rpm)  4.88 ± 0.05 b  2.26 ± 0.08 c  2.54 ± 0.01 bc  4.360 ± 0.09 b  22.42 ± 0.08 b  10.74 ± 0.06 a  14.49 ± 0.02 a  18.04 ± 0.09 a  54.15 ± 0.41 a 
T4 (70 °C, 150 rpm)  4.40 ± 0.06 cd  2.55 ± 0.31 abc  2.42 ± 0.01 cde  3.50 ± 0.01 e  16.66 ± 0.03 e  9.23 ± 0.14 c  12.24 ± 0.14 ef  15.33 ± 0.02 cd  53.01 ± 0.05 ab 
T5 (70 °C, 88.75 rpm)  4.68 ± 0.06 bc  2.43 ± 0.22 bc  2.37 ± 0.02 cde  4.36 ± 0.06 b  19.64 ± 0.03 c  10.13 ± 0.01 b  13.26 ± 0.01 bc  16.68 ± 0.02 b  52.64 ± 0.03 ab 
T6 (70 °C, 150 rpm)  4.39 ± 0.02 cd  2.55 ± 0.32 abc  2.39 ± 0.01 cde  3.59 ± 0.14 e  16.22 ± 0.10 e  9.19 ± 0.09 cd  12.38 ± 0.15 ef  15.41 ± 0.15 c  53.41 ± 0.05 ab 
T7 (70 °C, 211.25 rpm)  4.60 ± 0.01 bc  3.55 ± 0.67 a  2.74 ± 0.00 b  4.14 ± 0.06 bc  19.55 ± 0.00 c  10.02 ± 0.01 b  13.06 ± 0.06 cd  16.46 ± 0.00 b  52.52 ± 0.03 ab 
T8 (70 °C, 150 rpm)  4.42 ± 0.09 cd  2.50 ± 0.24 bc  2.27 ± 0.18 e  3.58 ± 0.15 e  16.38 ± 0.12 e  9.19 ± 0.04 cd  12.46 ± 0.21 def  15.48 ± 0.05 c  53.59 ± 0.03 a 
T9 (100 °C, 100 rpm)  4.15 ± 0.14 d  2.56 ± 0.41 abc  2.33 ± 0.01 cde  3.53 ± 0.01 cd  16.66 ± 0.14 e  8.66 ± 0.15 e  11.90 ± 0.01 f  15.33 ± 0.02 e  54.17 ± 0.05 a 
T10 (100 °C, 200 rpm)  4.95 ± 0.01 b  2.43 ± 0.22 bc  2.31 ± 0.01 de  2.87 ± 0.14 f  17.78 ± 0.14 d  9.27 ± 0.14 c  12.69 ± 0.01 cde  15.72 ± 0.01 c  53.86 ± 0.07 a 





















208.0 –  0.425 𝐵  3.238 𝐴  0.00236 𝐵 ∗ 𝐵 –  0.00540 𝐴 ∗ 𝐵   (7) 









the  antioxidant  activity.  Brennan  et  al.  [14]  assumed  that  increased  levels  of  certain  phenolic 
components  in  extruded  products  are  frequently  due  to  their  release  from  the  cell wall matrix. 
However, in a study by Mahungu et al. [41], it was found that the barrel temperature in the extrusion 















There  are  some  variables  to  consider  in  order  to  improve  the  recovery  of polyphenols  and 
antioxidants [25]. The radical scavenging activity (RSA) of extruded products depends not only on 
the phenolic compounds but also on the  interactions between these bioactive compounds and the 
food matrix  [46]. The  antioxidant  capacity  of  extrudates  and  non‐extruded  control  samples was 
determined using the DPPH assay, a sensitive electron‐transfer reaction [47]. Figure 1c shows that 
the highest RSA (lowest IC50) was obtained for samples processed at 70 °C and 150 rpm. The second 
order polynomial  equation  (Equation  (8)) was obtained by depicting  the  correlation between  the 
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temperature  and  screw  speed with  the DPPH  assay  (IC50).  The modeling was  fitted  as  a  linear 
regression (R2 87.06%). 































extraction  of  the  total  phenolic  content  from  pecan  nut  shells,  found  that  catechin  was  the  most 
concentrated compound in shell extracts, followed by gallic acid [50]. The concentrations reported by the 






























137.01  137.02  138.12  2.49  1.46 ± 0.17 a  0.88 ± 0.10 b 
2  213, 271  Gallic acid  169. 02  169.08  170.12  3.35  0.90 ± 0.08 a  1.55 ± 0.09 b 
3  231, 259  Protocatechuic acid  153.02  153.02  154.12  5.11  NQ  NQ 
4  252, 360  Ellagic acid pentose  433.05  433.05  434.31  7.87  0.32 ± 0.06 a  0.41 ± 0.09 b 


















329.04  329.04  330.25  10.68  0.32 ± 0.05 a  0.33 ± 0.04 a 
Average ± SD; different letters by column represents significant differences by Tukey’s test (p < 0.05). NQ—
the samples were detected but not quantified because the levels were under the quantification limit. 






















transformation  of  IDF  to  SDF  [55].  This  could  result  from  the  release  of  oligosaccharides  and 
polysaccharides (cellulose, hemicellulose, and lignin). Similar results are presented in a work about 
the  extrusion  of  soybean  residues,  they  found  that with  extrusion  temperature  of  115  °C;  feed 








Biomolecules 2019, 9, 883  12  of  15 
Table  4.  Protein  and  dietary  fiber  content  in  the  control  (non‐extrudated  pecan  nut  shell)  and 
optimized extrudate of pecan nut shell. 
Treatment  Protein %  IVDP %  TDF %  SDF %  IDF % 
Control (non‐extruded) 2.56 ± 0.25 a  85.07 ± 0.11b  75.41 b  0 ± 0 b  75.41 ± 1.7 a 




This  research  uses  a  response  surface method  to  determine  the  effect  of  extrusion  techno‐
functional properties and antioxidant activity. The extrusion process affected significantly the techno‐
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